PRÁCTICA Nº 13

DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN IÓNICA DEL AGUA CORRIENTE
Fundamento 

Los iones presentes normalmente en el agua potable son

Na+ , K+ , Ca2+  , Mg2+  , HCO3-  , Cl- , SO42-

siendo igual el número de cargas positivas que de negativas, ya que se debe satisfacer el principio de electroneutralidad de la disolución.


Podemos utilizar una resina sulfónica en ciclo H+ para determinar el número total de miliequivalentes de cationes del agua (que será naturalmente igual al de aniones). Para ello se pasa un volumen medido del agua a través de la resina, de manera que tendrán lugar reacciones como las siguientes

[image: image1.wmf]R_H+ + Na+                R_Na+ + H+

[image: image2.wmf]2R_H+  + Ca2+         R2_Ca2+ + 2H+

es decir, se libera un número de equivalentes de protones igual al nº de equivalentes de cationes. Si se recogen estos H+ y se valoran con una base contrastada podremos determinar los equivalentes/l de cationes que hay en el agua. Ahora bien, parte de los protones liberados en el intercambio se pierden al reaccionar con los HCO3- que lleva el agua, según los procesos


H+ + HCO3-              CO3H2                CO2   +  H2O

por lo que debemos determinar en una alícuota de agua la concentración de HCO3- y sumársela al resultado anterior. Por tanto,

meq./l de cationes del agua = meq/l procedentes del intercambio + meq/l de HCO3- 

Basándonos en esto, la determinación de la concentración iónica total consta de dos partes:

1ª
Valoración de una muestra de agua con NaOH, previamente sometida a intercambio catiónico y eliminado el CO2.

2ª
Valoración de otra muestra de agua con HCl para hallar el contenido en bicarbonatos. 

La concentración iónica (meq.L-1 de cationes o de aniones) del agua será la suma de los equivalentes obtenidos en cada valoración.
 Reactivos y disoluciones necesarias
- Resina catiónica IRA 120 (ciclo hidrógeno).

- Papel indicador.

- Ftalato ácido de potasio calidad R.A.

- NaOH sólido R.A.

· HCl concentrado, calidad R.A.

- Agua bidestilada o desionizada (recomendable agua milli-Q para el lavado de  la columna).

- Disolución  de NaOH 0.02 N.
- Disolución de HCl 0.02 N.
- Indicadores:

- Fenolftaleína 0.1%(p/v) en etanol (8.3 -10.0: Incoloro-Rojo violáceo).

- Rojo de metilo 1% (p/v) en etanol (4.2 -6.3: Rojo -Amarillo).

Material necesario

- Columna para cromatografía.                       - Pinza de Mohr y goma. 

- Vaso de precipitados de 200 ml.                  - Pipeta de 100 ml.        

- Bureta de 50 ml.                                          - Erlenmeyer de 250 ml.             

- Lana de vidrio.

Procedimiento operatorio
Se prepara una columna con 10-15 ml de resina catiónica en ciclo hidrógeno. Para ello, se adicionan pequeñas porciones de resina en HCl 2 N y a la vez que se abre la llave Mohr, se van dando pequeños golpecitos en la columna para empaquetarla bien, cuidando de que no queden burbujas internas y de que exista siempre 1 ml de disolución sobre el lecho sólido (no esté nunca seco).

A continuación, se procede al acondicionamiento de la columna para su uso, lavando con pequeñas porciones de agua milli-Q hasta eliminar totalmente el exceso de ácido (comprobar con papel indicador), o lo que es lo mismo hasta que las aguas de lavado sean neutras.

Se pipetean 100 ml de agua corriente y se pasan a través de la resina a una velocidad de goteo de aproximadamente 30 gotas/min, recogiéndolos sobre un matraz erlenmeyer. Seguidamente se lava la resina con agua desionizada (15-20 ml) para arrastrar el volumen de muestra que queda en la columna, recogiéndolo asimismo sobre el mismo matraz. Se calienta la disolución resultante hasta ebullición y se deja enfriar.

Simultáneamente a esta operación, se realiza: 

a) Contraste de la disolución de NaOH 0.02 N

Para ello, pesar con exactitud una cantidad de ftalato ácido de potasio (alrededor de 50 mg) y disolverlos en 100 ml de agua desionizada en un matraz erlenmeyer. Añadir varias gotas de fenolftaleína y valorar la disolución de NaOH con la que previamente se ha llenado la bureta.

b) Contraste de la disolución de HCl 0.02 N

Pipetear 10 mL de la disolución de HCl a contrastar sobre un matraz erlenmeyer, añadir agua desionizada hasta un volumen aproximado de 100 ml y valorar con la disolución anterior de NaOH 0.02 N, utilizando también fenolftaleína como indicador.

 Valoración de la muestra de agua sometida a intercambio iónico.

La disolución procedente del proceso de intercambio iónico  se valora con la disolución de NaOH 0.02 N, utilizando fenolftaleína como indicador.

 Valoración de los bicarbonatos presentes en el agua


Se pipetean 100 ml de la muestra de agua y se depositan en un matraz erlenmeyer, seguidamente se añaden 3 gotas de rojo de metilo y se valora con HCl 0.02 N.

Resultados

1. -
Contraste de la disolución de NaOH

Peso de ftalato ácido de potasio:


Volumen de NaOH gastado:


[NaOH]:

 Cálculos:


Concentración final de la disolución de NaOH: ...........................

2. -
Contraste de la disolución de HCl

Volumen tomado de la disolución de HCl:


Volumen de NaOH................. N gastado:


[HCl]:

 Cálculos:


Concentración final de la disolución de HCl: ...........................

3. -
Análisis de la muestra de agua
a) Determinación del contenido en bicarbonatos:

Volumen de agua tomado ....................................................

Volumen de HCl gastado  ....................................................

b) Valoración del agua sometida a cambio iónico:

Volumen de agua tomado  ....................................................

Volumen de NaOH gastado  ....................................................

Cálculos

Determinar el contenido iónico del agua en meq/l

Vº Bº

�EMBED Equation.2���
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